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Verfahren zur Herstellunq von Salzen 
yon N-Acyl-N-'a Iky laminopropions Sur en 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 



Rj^ einen gesSttigten Oder ungesSttigten Alkyl- Oder Alkoxi- 
alkylrest mit 6 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoff- 
atOTien, 

einen Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstof fatoraen, einen gesSt 
tigten Oder ungesSttigten Carboxyalkylrest mit 3 bis 4 Kohlen 
s toff at omen oder einen Carboxyphenylrest, und 

X ein Alk»limetall Oder Ammonium bedeutet. 

Die erf indungsgeroSB hergestellten Produkte lassen sich als 
Textilhilfsmittel, insbesondere als PrSparationsmittel filr 
Textilfasern, mit Vorteil filr Polyesterfasern, einsetzen. 

Sie eighen sich jedoch auch als Emulgatoren, Netz- und PSr- 
bereihilfsmittel sowie zur Herstellung hautschonender Wasch- 
mittel und Seifen. 




R, -N-CH»-CH^-C-QX , in der 



c=o 
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Die Verwendung von Salzen von N-Acyl-allcfl-aminoessigsauren, 
also Mhnlich aufgebauter Verbindungen, als TcixtHhilfsmittel 
tat bekannt. So warden in der deutschen Patentschrift 635 522 
Verbindungen des Typs 

O 
I 

R-C-H-CR^-COOEte (Ralanglcettlger AUcylrest) 



und deren Einsatz als Textllhllfsmittel beschrieben. Die Her- 
stellung dieter Verbindungen erfolgt durch Acyliemng des 
H-Methyl-essigsaure-initriuiiisalzes (Ita-Sarkosinat) in wSssri- . 
ger Phase unter den Bedingungen einer Schotten-Bamann-Reak- 
tion, nachdem das Ifittriuiii-Sarkosinat zuvor aus Moncxshloracetat 
nnd Methylamin erhalten wurde. 

Diese Herstellungsweise ist ait groSen Nachtailen behaftet. 
Bel einer Scbotten-Baumann-Reaktlon nnufl aoan belcanntlich groBe 
Verluste an SSurechlorid in Kauf nehraen, wodurch ein im tech- 
nischen MaSstab durchgefOhrtes Verfahren sehr an wirtschaft- 
lichkeit einbfiat. Der grOfite Kachteil einer im technischen 
IteBstabe durchgefOhrten Schotten-Bauniann-Reaktion ist jedoch 
der Zwangsanfall waJur ale Squivalenter Mengen an Matritanchlorid 
neben bet rScht lichen Mengen an Seifen. Diase unertrOnschten Pro- 
dukte stdren und miissen in aufWendigen Reinigungsoperationen 
entfernt werden. AuBerdem kann nicht unerwShnt bleiben-, daB 
den unter verlustreiehen U)n8etzungen und mit Bllfe aufWendiger 
Reinigungsoperaticmen schlieBlich erhaltenen Salzen von 
Mf-Acyl-N-Alkyl-aminoessigsauren ein unanganehmer, nicht de- 
finierbarer Geruch anhaftet, der aich nach IHngeren Stehen 
des Produktes noch vorstHrkt. Der Geruch dieser Produkte wird . 
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vor allem bei ihrem Einsatz als Wasch- und Textilhilfsmittel 
a Is st:5rend enrpfunden . 

Man ist daher bereits dazu Hbergegangen, Salze von N-Acyl-N- 
alkyl-aminoesaigsSuren gleichen Oder analogen Typs (wie in 
der o.a. deutsehen Patentschrift 635 522 beschrieben) herzu- 
stellen, indem roan das N-AUcyl-essigs Sure-Nat riumsalz (Alkyl* 
Methyl Oder Xthyl) mit SSureahhydriden hShermolekularer Fett- 
sSuren mit 8 bis 22 KohlenstoffatoHien acyliert (DAS 1 127 359) . 

Durch diese Art der Herstellung werden zweifellos einige der 
O.a. Nachteile des Slteren Standes der Technik vermieden? d.h. 
es wird weniger Acylierungs«ittel durch unkontrollierte Ne- 
benreaktionen verbraucht und dem Endprodukt haftet kein unan- 
genehroer Geruch an. 

Es wird jedoch keine Lehre gegeben, das beim Acylieren in 
Squivalenter Menge anfallende «nen#«ta8Chte Hebenprodukt, die 
langkettige Pettsaore. Inf einfacher Weise «u entfem«i. 

Als Ifethode wjm Abtrennen der aolaren Menge Pettsaure wird em- 
pfohlen, mit wenigstens der doppelten Gewichtsmenge. bezogen 
auf die Pettsaure, an organiscAen LSsungsmitteln, wie Ligroin, 
Benzol Oder Xtl^lendichlorid m «rt:rahieren und anschlieBend 
durch Dekantieren, Zentrifugieren u.S. zu trennen (vgl. I.e. 
Spalte 6, Zeilm35 bis 55). Es ist einleuchtend, daB bei tech- 
nischen Verfahren ein echter Bedarf besteht. solche aufwendi- 
gen und langwierigen Operationen zu vermeiden. 

t 

ES wurde nun gefunden, da« die eingangS angefOhrten Salze von 
N-Acyl-N-alkylaminpprppionss«uren der Formel 
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ShxiXlclie Struktmr uniS TextllhiXf^ipalttel iinalo9i» Wiirkwsi^ 
k«»lten seigen wle 4ie 6aXz« <Sw o^a, »*AcyX-N-iilkyXaminof^ii0ig- . 
sSurefif in aehr einfacher Weise tiergesteXXt warden Xdnnen, 

man Alkyla«in« der Pormel Rj^^lKg an Aorylnitril, Acryl- 
sSureeater oder AczryXsSur^amid anXagert, die entstandenen 
V'^-'AXkyX-^aminopropionaMurederivate mit Anhydriden nledermoXa^ 
kuXarar CarbonaKuren umaatEt und die erhaXtanan N-^AcyX-^N*^ 
AXkyXaminopropionsaurederivata mit aXkaXiaqhen MitteXn bai 
60 bis X20 ^C, vorsugsweiae 80 bis XOO ^C, behandeXt. 

Die Umaetzung der in erster Stufe entstandenen N-AXkyXamtnopro- 
picmaSurederivate kann mit Anhydriden 2 bis 5 KohXens toff ato- 
nal enthaXtender Pettaauren# mit Anhydriden 4 bis 5 KohXenstof 
atoiM enthaXtender gesSttigter Oder ungesSttigter OicarbonsSu- 
ren oder mit FhthaXaSureanhydrid vorgenommen werden. Besonders 
geeignet fOr diese Umsetzung ist Acetanhydrid« 

Als N--AIkyXamiiiopropiona8ttrederivate sind zu dieser Umsetzung 
iMsonders geeignet V-*AXky]Uiiiiiii|:qprop die in 

•rater Stufe dureh Addition der o«a« McHio-AXkyXamine an AcryX- 
aftureester entatehen« AXs aXkaXiache MitteX zur BehandXung 
der in zweiter Stufe erhaXtenen Hf-AcyX-N--aXkyXaminopropion- 
aturederivate verwendet man wSssrige AXkaXien, die 2 bis 50 
Oewichtaprozent, vorzugaveise 5 bis 25 Gewichtsprozent AXkaXi- 
liydrracid enthaXten oder Ammoniakwasser weXches 2 bis 35 Ge- 
viohtaprozent, vorzugsweiae 5 bis 25 Gewichtsprozent Ammonium- 
IqfdrcKld enthXXt* 
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Besonders vorteilhaft wird die Behandlung der N-Acyl-N-alkyl- 
aminopropionsSurederivate in Gegenwart von 3 bis 5 Gewichts- 
prozent, bezogen auf das Ausgangsprodukt, an niederen Alkoholen 
durchgefCthrt. 

Die Anlagerung der primSren Alkylamine der Formel I^2^'*11H2 
AcrylsSLurederivate wie Aczryls&ureester, AcrylsSurenitril Oder 
AcrylsMureamid wird in bekannter Weise durchgefCEhrt (vgl« 
U.S. Patentschriften 2 816 911 und 3 467 707, deutsche Patent- 
scbrift 598 185). Hit Vorteil setzt man molare Mengen Alkyl- 
amin und AcrylsSureverbindung urn, uhd zwar in Gegenwart von 
kleinen Mengen (ca. 1% bezogen auf das Gemisch aus Amin und 
Acrylderivate) konzentrierterEssigsHure bei Temperaturen von 
80 bis 90 ^C. Zur Beschleunigung der Addition ist es ratsam, 
die Addition in Anwesenheit kleiner Mengen niederer Alkohole, 
wie zum Beispiel Xthylalkohol Oder Isopropylalkohol, durch- 
zufOhren (ca. 3 bis 5 % bezogen auf Reaktionsgemisch) « 

Als Alkylamine der Formel R^^-NHj lassen sich einsetzen; gesSt- 
tigte Oder ungesSttigte primMre Amine mit 6 bis 22, vorzugs- 
weise 12 bis 18 Kohlenstof fatoraen* Beispiele sirids n-Hexylamin, 
n-Heptylamin, n-Octylamin, n-Nonylamin, n-Decylamin, n-Undecyl?- 
amin, n-Dodecylamin, n-Tridecylamin, n-Tetradecylamin, n-Pen- 
tadecylamin, n-Hexadecylamin, n-Heptadecylamin, n-^ctadecylamin, 
n-Nonadecylamin, n-Eikosylamin, n-Heneikosylamin, n-Dokosyl- 
amin, Propoxypropylamin, Butoxypropylamin, Hexoxypropylamin, 
n-OctyloxyprojTiflamin, Decylosy.propylamin, Dodecyloxypropyl- 
amia Tetradecylosypropylamin, Hexadecylo>^propylamin, Octa- 
decyloxypropylamin, Oleylamin, Oleyloay.propylamin. Als Acryl- 
sSureester lassen sich einsetzen; Aery IsSuremethy lest er, Acryl- 
s8ureMthylester, AcrylsSurepropylester, AcrylsSurebutylester? 
man wird jedoch wohlfeilen Handelsprodukten wie Acrylsaure- 
Hthylester und AcrylsSuremethylester den Vorzug geben. 
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Die Ubwetzung der N-AUcylamtnopropionsaurederivate mit Anhydri- 
den niedernolekalarer CarbonsSuren, eine Acylierungsreaktion^ 
wird mn mit 1 bis 1,2 liol« voraugsweise 1,05 bis 1,1 Nol Anhjf-* 
drid pro Mol H^AlkylaminopropionsSurederivat: be! 40 bis lOO ^G, 
vorsugsweise 50 bis 80 durcbffiDuren* Bei einer Reaktionstem- 
peratur vcm ca» 70 ist die Acylierung im allgemeinen nach 
etwa 1 Stunde beendet« Man sollte darauf achten, da8 nach der 
Acylierimg im Reaktionsgemisch ein Gehalt an basischem Stick-- 
8to£f unter 0,2 % vorliegt. 

Als Anhydride niederer CarbonsSuren, die man zar Acylierung 
der in erster Stufe erhaltenen N-AlkylaminoprqpionsSurederivate 
einsetzt, kcnmnen infrages EssigsSureanhydrid, PropionsSurean** 
hydrid, BottersSureanhydrid, ValeriansSureanhydrid, Isovalerian*- 
sSureanl^vrlrid, MaleinsSureanhydrid, Bemsteins&ureanhydrid, 
Glutars^ureanhydrid, Ihthalsaureanhydrid. 

Die betreffenden Anhydride sind leicht zugSngliche Handels- 
produkte bzv* technisch leicht zugSngliche Verbindungen« 

Das nach der Acylierung mit Monocarbonsaureanhydriden erhaltene 
Gemisch aus H-Acyl-ll-A13rflaminopropionsaurederivat, Mguivalenten 
Mengen Monocarbons&ure und geringen Mengen nicht umgesetzten 
CarbonsBureanhydrid ist in sehr einfacher Weise von den Heben- 
produkten zu befreien« 

Die in Iquivalenter Henge anfallende ManocarbonsSure ist nieder- 
molekular und daher soMohl wasserldslich als auch leicht destil* 
lierbarj somit gibt es zwei NSglichkeiten ffir deren Bntfemung 
mit auAerordentlich geringem stof f lichem, zeitlichem und tech^ 
nisdieca AufWandt man ISst die SBure mit Wasser hefaus, wobei die 
Rests des Anhydrids hydrolysieren und in einem Arbeitsgang mit 
entfernt werdenr oder man destilliert die leicht siedende nie- 
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dermolekulare Carbonsaure einschlieBlich der Reste des Arihydrida 

Beide Operationen sind auflerordentlich leicht, rasch und voll- 
stSndig durchfOhrlaar. 

Das nac3i der Acylierung mit DicarbonsMureanhydriden anfallende 
Produkt enthSlt als Nebenprodukt lediglich geringe Mengen nicht 
urogesetztes Anbyclrid.Da diese ohne merlclichen negativen Ein- 
fluB auf die Eigenscbaften der erf indungsgemHS hergestellten 
Produkte sind, ist deren Abtrennung nicht erforderlich. 

Die Verseifung der N-Acyl-N-alkylaminopropionsaurederivate, 
welche aus der Acylierung mit BkmocarbonsSureanhydriden stam- 
men, wird durcb Erhitzen mit 1 bis 1,2 Mol, vorzugsweise 
1,05 bis 1,1 Mol wSssriger AlTcalien-durchgeftthrt. Bei der Ver- 
seifung der entsprechenden Produlcte, die aus der Acylierung 
mit Dicarbonsaurearihydriden entstanden sind, benStigt man 
die doppelte Menge an AlTcali. Bei der Verseifung der N-Acyl- 
H-alkylaminopropionsaureester ist auch die Verseifung mit 
AimnoniaTcwasser mSglich. Es entstehen die Ammoniumsalze. 

Die Verseifung wird bei 60 bis 120 °C, vorzugsweise 80 bis 
100 *^C, durchgefCShrt. In vielen Fallen wird durch Anwesenheit 
kleiner Mengen niederer Alkobole die Verseifungsgeschwindig- 
keit stark erb5ht. Besonders geeignet sind Xthanol und Iso- 
propanol. Ifen verwendet Mengen von 3 bis 5 Gewichtsprozent, 
bezogen auf das Ausgangsprodukt. Solcbe geringen Mengen nie- 
derer Alkobole baben i.a. keine Auswirkung auf die anwendungs- 
tecbniscben Eigenscbaften der Endprodukte und kSnnen mitbin 
im Reaktionsprodukt verbleiben. 
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(Bs kann fiir xnanche Anwendungszwecke vorteilhaft seln, aus den 
erhaltenen Alkalisalzen Brdalkalisalze oder N-Alkylammonium- 
salze herzustellen. Dies gelingt in bekannter Weise durch 
Urasetzung der freien N-Acyl-N-alkylaminopropionsSuren mit 
Aminen Oder den Oxiden, Hydroxiden oder Karbonaten der Erdalka- 
lien in Form wSssriger Auf schiairanungen. Die fttr diese Uitisetzung 
benOtigen freien N-Acyl-N-alkylaminopropionsSuren werden aus 

ihren wMssrigen AlkalisalzlSsungen, aus denen sie durch AnsSu- 
ern mit wMssrigen MineralsSuren ausgeschieden werden, erhalten.) 

Die erhaltenen Alkalisalze von N-Acyl-N-alkylaminopropionsau- 
ren eignen sich als Textilhilf smittel in analoger Weise wie 
die in der o.a. deutschen Patentschrif t 635 522 und der Aus- 
legeschrift 1 127 359 beschriebenen N-Acyl-N-alkylaminoessig- 
sSuren. 

Ihre Herstellung gelingt jedoch in sehr viel einfacherer und 
wirtschaftlicherer Weise, da die Acylierung in nichtwassrigem 
Medium und folglich ohne Verluste an Acylierungsmittel durch- 
gefdhrt wird und weiterhin das bei der Acylierung entstehende 
Mol Carbonsaure durch einf aches Abdestillieren oder durch Aus- 
waschen mit Wasser entfernt werden kann. In tSberraschender 
Weise bleibt bei der nachf olgenden Verseifung der Nitril-, 
Amid-, bzw. Estergruppe die zuvor durch Acylierung eingebrachte 
N-Acylgruppe erhalten. Der fttr die Wirkungsweise dieser Ver- 
bindungstypen notwendige hydrophobe lange AlkylreSt Rj, wird 
bei dem erf indungsgemSflen Verfahren in erster Stufe durch eine 
Additionsreaktion eingeffihrt, bei der keine Nebenprodukte ent- 
stehen* Das nach dem Stand der Tecbhik notwendige aufwendige 
S^tferhen grofler Mengen hjSBiBjemole^ PettsSuren durch Her- 

ausiSsen mit wen ige tens der doppelten Menge organischer Ii6- 
sungsraittel wird daher erf indungsgemafi vermieden. 



209820/ 1017 



2054649 



- 9. ^ e.Z. 2513 

4* 11. 1970 



Beispiel 1 

966 g (3 Mpl) eintss Additionsprodulctes aus molaren Mengen Ste- 
arylamin und Acrylriitril warden unter Rfihren mit 322 g (3,15 
Kol) Essigsaureanhydrid acetyliert. Die exptherme Reaktion 
wird durch eine ©ntsprechende Zutropfgeschwindigkeit des Essig- 
sSureahhydrids so reguliert^ daB die Umsetzung in einem Tem- 
peraturbereich zwiscTien 50 und 70 stattfindet. Nach Been- 
digung des Zutropfens wird das Reaktionsgemisch solange auf 
70 erwarmt, bis der Gehalt an basichem Stickstoff weniger 
als 0^2 % betrSgt. Anscblieflend wird die freie EssigsSure mit 
heifiem Wasser ausgewaschen, wobei gleichzeitig die geringen 
basischen Anteile in Form des EssigsSuresalzes entfernt werden* 
Zur Beseitigung der noch verbliebenen EssigsMure wird mit 2 bis 
5 Gewichtsprozent Natronlauge nachgewaschen, Nach dem EntwSs- 
sern werden 1052 g (96,5 % der Theprie) ^^-Acetylstearylamino- 
propionitril . erhalten^ 



ber. 


Ms 


7,67 % 


gef , 


Ns 


7,7 % 


bas. 


Nt 


OA % 



Das Additionsprodukt aus Stearylamin und Acryl- 
nitril wird wie folgt hergestellts Ein Gemisch 
aus 269 g (1 Mol) Stearylamin, 55,6 g (1,05 Mol) 
Acrylnitril, 16,0 g Isopropanol und 6,1 g Essig- 
sSure (konzentriert) wird unter RiiEhren 3 Stun- 
den lang auf einer Tempera tur von 80 bis 90 
gehalten, Zu Beg inn der Reaktion ist eine merk- 
liche positive WSrmet8nung zu beobachten. Nach 
der oben angefUhrten Reaktionszeit ist eine 
praktisch lOO-prozentige Umsetzung eingetreten. 
Das Reaktionsprodukt besteht zu iiber 95 % aus 
Stearylaminopropionitril. 
203820/1017 
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gef^Sj, W^Xp^^s mit Therj(WMB©ter, fi-ppftrichtei* vind fl^)^f 
IcUh-ler versehen ist, avif HQqKfluQ erl?it?t, Unter fl(|h:rQli Vfffdeii 
l«ng£fam 88 g 25 prQi;ent:j|uge (Q«55 l^]!-) ^^trfinl-amge \m€i X9 m\ 
Waa&ieF eiiTg^tropft, ©ie Z\}trppfge;9cliwindigk@it wi?rd f© regvi^ 
liert, de(8 nur ein© geringf tjgige TrtiH^ijng f^iif t^ritt , P4© Verfft^ 
fling ist tteer^det, vei|n )^eineAnp)pi]ii||1ce||twickXung irteh^ n^ciliaii^ 
wei^en iflt. pie m BV}ml%mP so pirpisf>n%i@e wafl§rig^g^ll|©l||@4ia!phie 

^ett ^ei Zi|<pie^1;@?ppe7atu¥' vpn pist^Ber Kpi^s intent, |3aa eirt^^ltene 
farblose bis soTtv^oh gelh gef^hte Prpdukt ist iri Waeuiei? klar 

llQi g (3 itoJL) ^©s i^d^4t4eJ[ifpr^«litep 9u@ »»ii4«¥W liSDfen Oleyi- 

erimlten. 

Iff 3,42 II 
Nl 3.4s % 
Sfl 0.15 % 

Due Additiprnsprpdvillt aus Qlpylsiinin und Acryl- 
saure^thylester vlrd unter den g4picl«en e#d4n-» 
gungen wie das unter Beispifil 1 beschriebene 
Additipnsprpdukt aus StearyXamin und Acxylnitrll 



gef, 
baa. 



209920/1Q17 



20546A9 



_ 11 - O.Z, 2513 

4.11.1970 



erhalten. Das farblose Oder nur schwach gefSrbte 
ReaTctionsproduTct besteht zu mehr als 95 % aus 
dem Alkylaminopropionsfiureathylester. 

Zur Verseifung werden 409 g (1,0 Mol) N-Acetyl-oleylaminopro- 
pionsSureSthylester, 84 g 50 prozentige (1,05 Mol) Natronlau- 
ge und 314 g destilliertes Wasser miteinander gemischt. Das 
Reaktionsgemisch wird unter RtJhren auf 80 °C erwarrat. Schon 
nach ca. lO bis 15 Minuten ist eine starke ViskositStszunahme 
zu beobachten, die das Abstellen des Riihrwerkes erforderlich 
macht. Das Reaktionsgemisch wird noch 2 Stunden auf dfe oben 
angeftihrte Temperatur erwSrnvt, wodurch die Verseifung zu Ende 
geftthrt wird. Die erbaltene wassrigalkoholische ca. 50 pro- 
zentige LSsung von N-Acetyl-oleylaminopropionat-Na-Salz erstarrt 
bei Zirranertemperatur zu einer farblosen Paste, die in Wasser 
klar Ittslich ist. 



Beispiel 3 

768 g (3 Mol) des Additionsproduktes aus molaren Mengen Lauryl- 
amin und AcrylsSureamid werden unter den im Beispiel 1 ange- 
ftthrten Bedingungen mit 322 g (3,15 Mol) EssigsSureanhydrid 
acetyliert. Nach dem Auswaschen und Trocknen des Produktes 
werden 823 g (92 % der Theorie) N-Acetyl-laurylara£nopropion- 
amid erhalten. 

ber. Hs 9,39 9S 

gef. 9,45 % 

bas. Ks 0,2 % 

Das Additionsprodukt aus Laurylamin und Acryl- 
amid wird durch 8 stiindiges Erwarmen von 555 g 
(3 Mol) Iiaurylamin, 234 g (3,3 Mol) Acrylamid, 
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40 g Isopropanol und 10 g EssigsSure (konz*) auf 
eine Temperatur von 80 bis 90 erhalten. 

Die Vereeifung des N-Acetyl-laurylaminopropionsSureamides unter 
den im Beispiel 1 angegebenen Bedingungen ergibt das Natrium- 
salz der N-Acetyl-laurylaminopropionsaure, welches noch geringe 
Anteile (ca. 1 bis 2 Gewichtsprozent) des Natriumsalzes der 
Laurylamiono-di-propionsaure enthSlt. Das Reaktionsgemisch ist 
eine farblose bis schwach gefSrbte Paste; welche in Wasser klar 
ISslich ist. 



Beispiel 4 

Unter RChren werden in 369 g (iMol) des auf 60 erwSrmten 
Additionsproduktes aus molaren Mengen Stearylamin und Acryl- 
sSureSthylester (Herstellung wie in Beispiel 2 beschrieben) 
innerhalb von 30 Minuten 98 g (1,0 Mol) MaleinsMureanhydrid 
eingetragen. Nach Abklingen der exothermen Reaktion wird das 
Reaktionsgemisch noch 1 Stunde auf 80 erwarmt. Nach Aus- 
waschen mit Wasser, verdOnnter Essigsaure und Trocknen wurden 
435 g (93 % der Theorie) N-Maleinyl-stearylaminoproplonsaure- 
athylester erhalten. Der schwach gelb gefarbte Ester besitzt 
bei Zimmertemperatur eine wachsartige Konsistenz* 

ber. N: 3,0 % 

gef . N: 3,02 % 

bas. N: 0,1 % 

Ein Geraisch von 233,5 g (0,5 Mol) N-Maleinyl-stearylaminopro- 
pionsSureSthylester, 75 ml 25 prozentiges (1,1 Mol) Ammoniak- 
wasser und 162,5 g destilliertes Wasser werden unter ROhren 
4 Stunden auf 80 erwSrmt. Das Fortschreiten der Verseifung 
ISBt sich an der ViskositStszunahme bcobachten. Nach dem Ab- 
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kOhlen erstarrt die ca# 50 prozentige wSssrig -alkoholische 
Ii5sung des Diainmonionsalzes der N-Maleinylstearylaminopropion- 
sSure zu elner klaren gelartigen Paste* Das Verseifungsprodukt 
ist klar wasserldsllch und besitzt einen pH-Wert von ca, 9. 
Hit Salz- Oder EssigsSure kann auf den gewilnschten pH-Wert 
zurClckgestelli: werden« 

Beispiel 5 

In 1029 g (3 Mol) des Additionsproduktes aus nK>laren Mengen 
Lauryloxypropylamin und AcrylsSureSthylester werden unter Rtih- 
ren 322 g C3,15 Mbl) EssigsSureanhydrid eingetropft. Die Umset- 
zung sowie die Aufarbeitung erfolgt unter den im Beispiel. 1 an- 
gegebenen Bedingungen* Die Ausbeute an gewaschenem und getrock- 
netem N-Acetyl-N-lauryloxyproK^laminopropionsaureathylester 
betrSgt 1295 g (97, O % der Theorie) • 



ber* ges. Nj 4,08 % 

gef. ges. N« 4,02 % 

bas. N: 0,15 % 

Das Additionsprodukt aus Lauryloxypropylainln 
und AcrylsMureathylester wird unter den gleichen 
Bedingungen, wie sie flir die Herstellung des 
im Beispiel 1 angefCEhrten Additionsproduktes 
aus Stearylamin und Acrylnitril angegeben sind, 
erhalten« 

Die Herstellung des Iftitriumsalzes der N-Acetyl-N-lauryloxy- 
propylaminopropionsSure erfolgt durch Verseifung von 386 g 
(1 Mol) des Xthylesters dieser Verbindung mit 84 g (1,05 Mol) 
Nfetronlauge (50 Gevrichtsprozentige) und 296 g destilliertem 
Wasser* Die Verseifungsbedingungen entsprechen den im Bei- 
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spiel 2 angegebenen* Das dabei erhaltene 50 prozentige Ver- 
selfungsprodukt bildet bei Raumtenqperatur eine Paste and ist 
in Wasser klar 15slich« 

Beispiel 6 

570 9 (2 Mol) des Additionsprodulctes aus nolaren Mengen Lauryl- 
amin und AcrylsSureathylester werden unter RCthren mit 332 g 
(2,1 Hoi) ButtersMureanhydrid unter den .im Beispiel 1 angege-* 
benen Acylierungsbedingungen unigesetzt« Im Anschlut daran wur- 
de die in Squivalenter Menge entstandene ButtersSure unter ver- 
mindertem Druck (15 bis 20 ^/m) abdestilliert. Die naxiinale 
Sumpftemparatur betrSgt hierbei 130 ^C. Ausbeutes 695 g 
(«97,8 % der Theorie) N-Butyryl-^H-laurylaminopropicmsaureMthyl- 
ester, 

Ns 3,95 9& 
N9 3,89 % 

Hs 0,2 % 88uresahls 1,4 

Das Addltionsprodiikt aus Xiaurylasiiii and Acryl*- 
slureSttoylester wird unter den im Mlepiel 1 
angegebenen Reaktionsbedingongen, wie ale fdr 
die Heratellung des Additionapiroduktea aoa 
Stearylasdn und Acrylnitrll angemandet werden« 
erhalten«. 

Das Hatriumsalz wird durch Verseifung von 355 g (1 Mol) N-Buty- 
ryl-*N-*laurylaminopropionsaureatbylester mit 84 g 50 Geifichts-* 
prosentige Matronlauge (1,05 Mol) und 270, g destilllertes Was-* 
ser unter den im Beispiel 2 angef flhrten Verseifungsbedingungen 
erhalten* Das bei Raumten^ratur als Paste vorliegende Btwm 
SO prozentige l!ta-Salz der N-Butytyt-H-laurylaninopropionsaure 
ist in Wasser klar lOslich* 



ber, ges, 
gef, ges, 
bas. 
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Patentansprflche 

1, Verfahren zur Herstellung von Salzen von N-Acyl-N-alkyl- 
aminopropionsMuren der allgemeinen Formel 

O 

II 



R^-N-CH2-CH2-C-OX 

c=o 



9 



in der Rj^ einen gesSttigten Oder ungesMttigten Alkylrest oder 
AlTcoxialTcylrest mit 6 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18, Kohlen- 
stoffatomen, R2 einen Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstof fatomen, 
einen gesSttigten oder ungesSttigten Carboxyalkylrest mit 
3 bis 4 Kohlenstoffatomen oder einen Carboscyphenylrest und X 
ein Alkalimetall oder Ammonium bedeutet, 

dadurch gekennzeichnet, dafi 

man in an sich bekannter Weise Alkylamine der Formel Rj^ - NHg 
an AcrylsSurenitril, AcrylsSureester oder AcrylsSureamid an- 
lagert, die entstandenen N-AlkylaminopropionsSurederivate mit 
Anhydriden niedermolekularer CarbonsMuren umsetzt und die er- 
haltenen N-Acyl-N-Alkyl-aminopropionsSurederivate mit alka- 
lischen Mitteln bei 60 - 120 **C, vorzugsweise 80 - 100 °C, 
behandelt. 

2. Verfahren nach Ansprucb 1, 

dadurch gekennzeichnet, daS 

roan die in erster Stufe entstandenen N-Alkyl-aminopropionsSu- 
rederivate rait Anhydriden 2 bis 5 Kohlenstof fatome enthalten- 
der FettsSuren umsetzt. 

3, Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, daB 
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man die in erster Stufe entstandenen N-Alkylaminopropionsaure- 
derivate mit Acetanhydrid umsetzt^ 

4. Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, dafl 

man die in erster Stufe entstandenen N-AlkylaminopropionsMure- 
derivate mit Anhydriden 4 bis 5 Kohlenstof fatorae enthaltender 
gesSttigter oder ungesSttigter DicarbonsSuren umsetzt. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, daS 

man die in erster Stufe entstandenen N~AlkylaminopropionsSure- 
derivate mit PhthalsSureanhydrid umsetzt* 

6. Verfahren nach Anspruch 1^ 

dadurch gekennzeichnet, da0 

man in erster Stufe die Alkylamine an AcrylsMureester anlagert 
und die entstandenen N-Alkylaminopropionsaureester mit Acetan- 
hydrid umsetzt. 

7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, 

dadurch gekennzeichnet, daO 

man die in zweiter Stufe erhaltenen N-Acyl-N-alkylaminopropion- 
sSurederivate mit 2 bis 50-, vorzugsweise 5 bis 25-gewichts- 
prozentiger Alkalilauge oder 2 bis 35-, vorzugsweise 5 bis 
35-gewichtsprozentigem wSssrigem Ammoniak behandelt. 

8. Verfahren nach Ansprubh 7, 

dadurch gekennzeichnet, dafl 

in Gegenwart von 3 bis 5 Gewichtsprozent , bezogen auf das Aus- 
gangsprodukt, an niederen Alkoholen gearbeitet wird. 

L 
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